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1 Introduccion

Este documento recoge los resultados de la revision bibliografica y estado del arte de la tecnologia de medida de tamario de
particula. La recopilacion de informacién se ha centrado en la bisqueda de articulos cientificos, tesis doctorales, patentes y
literatura técnica con referencia a las tecnologias de medida de particula mediante dispositivos dpticos o radiométricos. También
se ha evaluado el método actual de control del tamafio de particula en la operacion de molienda de barbotina ceramica a nivel
industrial.

Por otra parte, se han revisado las tecnologias que se encuentran actualmente disponibles en el mercado para realizar la medida
de tamanio de particula en linea de diferentes suspensiones y se ha valorado la viabilidad técnica y econémica de alguna de estas
soluciones para el caso concreto de estudio de este proyecto, medida en continuo de barbotina ceramica concentrada.

2 Objetivo del proyecto

El objetivo de este proyecto consiste en la evaluacion, en condiciones relevantes de operacion, de diferentes tecnologias de
analisis de tamafio de particula de forma continua, y su aplicacion a la linea de produccion de suspensiones ceramicas a la salida
de los equipos de molienda, molinos de bolas de gran capacidad. Entre las técnicas cuyo estudio se plantea abordar dentro del
proyecto destacan el analisis de imagen, la imagineria de rayos X, la dispersidn de luz laser o la atenuacién de ultrasonidos. Al
finalizar este estudio, se espera disponer de una tecnologia validada en un ambiente de operacidn industrial, que permita mejorar
el control de la operacion de molienda de suspensiones ceramicas, y posibilite a corto plazo la automatizacion de la misma.

En el presente informe se llevara a cabo la revision del estado del arte de las tecnologias de analisis de tamafio de particula, con
el objetivo de discernir cuales de ellas podrian ser empleadas en el caso especifico de barbotina ceramica concentrada, dado el
rango de caracterizacion y las condiciones de operacion necesarias.

3 Materiales y métodos

Se ha realizado una revision de las tecnologias de medida de tamafio de particula, tanto de las disponibles comercialmente como
de las tecnologias emergentes en investigacidn. En el proceso se ha hecho uso tanto de bases de datos de publicaciones cientifico-
técnicas, como de revistas y catalogos, bases de proyectos de investigacion e Internet. A partir de los resultados de la busqueda,
se describe a continuacién el principio de funcionamiento de cada una de las técnicas seleccionadas, sus caracteristicas, los
dispositivos comerciales, si lo hay, los casos de aplicacidn y su coste estimado.

En cuanto a las necesidades industriales se han realizado reuniones con representantes de las empresas colaboradoras en el
proyecto para recopilar informacidn sobre su forma de operacién actual, problematica habitual y necesidades para mejorar el
control en linea de la operacion de molienda de barbotina.

4 Necesidades industriales

La granulometria del sélido que integra la suspensidon ceramica o barbotina, que posteriormente se secara por atomizacion,
condiciona el comportamiento de la pieza durante su procesado afectando a propiedades como la compacidad, la resistencia a
flexion y la difusividad, entre otras. También determina algunos de los parametros de la pieza final como la contraccién de
coccion, el tamaiio final, la porosidad o la absorcién de agua. La medida de toda la distribucién del tamafio de particulas (en
adelante DTP) ha sido tradicionalmente compleja y costosa por lo que, a nivel industrial, se ha aprovechado la estrecha relaciéon
que existe, para un determinado material y tipo de molino, entre la DTP y la cantidad de particulas gruesas del sélido para
diferentes tiempos de molienda. En efecto, la molienda via himeda reduce mayoritariamente el tamario de las particulas gruesas,
estrechando la DTP, por lo que la medida del “rechazo” (como coloquialmente se conoce el cernido sobre un tamiz) ha permitido,
mediante un ensayo sencillo, controlar la operacién de molienda. Esta forma de operar ha sido suficiente, mientras se han
empleado tecnologias de molienda en discontinuo, en las que era relativamente sencillo adaptar el tiempo de molienda a los
resultados de los controles realizados de manera puntual sobre la suspensidn. Sin embargo, con la implantacion generalizada de
la molienda en continuo, se ha detectado la necesidad creciente de disponer de técnicas automaticas y rapidas que permitan
determinar dicho “rechazo” de manera continua.

De la informacién recopilada en las reuniones mantenidas con distintas empresas fabricantes de polvo atomizado, se deduce
que, pese a los esfuerzos realizados para obtener una medida del tamafio de particula en continuo, en la actualidad se sigue
controlando la granulometria de la suspensién procesada en molinos continuos mediante técnicas de medida discontinuas. Se
tiene constancia de que el sector, ha intentado implementar medidas de DTP en contintio utilizando el principio de difraccién
laser, pero los resultados obtenidos no tuvieron éxito. En este momento, se utilizan basicamente dos aproximaciones para el
control de la molienda, la medida del cernido o rechazo a pie de linea mediante un tamiz de 45 o 63 micras de luz de malla o la
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recoleccion de muestra en linea y su posterior analisis de laboratorio mediante equipos de medida de DTP por laser, controlando
perfectamente la homogeneidad de la muestra y los principales parametros del equipo de medida: la obscuracion, “background”,
y curva de absorcidn en todos los anillos. En ambos casos se obtienen medidas puntuales y manuales con una periodicidad de en
torno a una hora, dependiendo el valor de rechazo objetivo de la composicidén de la pasta a procesar. En lineas generales se
suelen buscar valores de rechazo en torno al 10% para tamiz de 45 micras o en torno al 3% para tamiz de 63 micras. La
equivalencia entre estos valores y los proporcionados por el equipo de medida con laser no es directa y depende tanto del propio
equipo como de los pardmetros de configuracidon que se utilicen durante el ensayo. Valores de rechazo inferiores produciran
composiciones con una DTP con mayor cantidad de finos y por tanto las particulas tendran una mayor superficie especifica y
mayor reactividad.

El procedimiento, en el caso del control de rechazo con tamiz, se inicia con la recoleccidon de una muestra representativa de la
suspension en la salida del molino después de su paso por un tamiz de gruesos, el cual suele tener una luz de malla en torno a
700-800 micras. A continuacién, se mide la densidad de la suspensidn con ayuda de un picndmetro de 100 cm3 de capacidad y se
calcula su concentracién en sélidos. Estos 100 cm? de suspension se depositan sobre el tamiz de 45 o 63 micras (seglin empresa)
y se lava la muestra bajo agua corriente hasta que el agua que cruza el tamiz salga limpia, sin turbidez. El material retenido por
el tamiz se deposita en un recipiente de vidrio, metal o ceramica, se deja reposar un tiempo para que las particulas sedimenten,
se decanta el agua con precaucidn de no perder sélido y se introduce el recipiente en una estufa de laboratorio para su secado.
Una vez el material esta seco se retira de la estufa y se pesa en una balanza. El resultado se expresa como el cociente entre la
masa retenida seca frente la masa de producto seco inicial por 100. Notese que, para la medida del rechazo se necesita la masa
inicial de solido en seco, pero se parte de una suspensién. En laboratorio esta masa se puede obtener midiendo directamente la
concentracién en sélidos de la suspension o es conocida porque se ha preparado un molino con la cantidad de sélido pesada.
Industrialmente esta masa seca inicial se estima a partir de la densidad de la suspension medida con el picnédmetro ya que secar
la suspensidn de forma correcta alargaria el ensayo demasiado. Es decir, la medida de rechazo en industria es mas rapida que la
que se podria obtener en condiciones de laboratorio, pero estara penalizada por un mayor error de medida.

Si se controla el grado de molturacion con un equipo de difraccién laser de laboratorio, igual que en el caso anterior, el andlisis
se inicia con la recoleccidén de una muestra representativa de la suspension en la salida del molino después de su paso por el
tamiz de gruesos. Esta muestra se lleva a laboratorio y tras agitacidn, se extrae una pequefia cantidad con ayuda de una espatula
y se introduce en el bafio de agua del equipo laser para obtener una obscuracidon de haz adecuada. La obscuracidon de haz
adecuada se consigue en fase muy diluida con tan solo una gota de barbotina, ya que una obscuracién mayor impediria que la
luz laser atravesara el medio adecuadamente. Notese que, debido a la técnica de medida utilizada por el equipo, se acaba
ensayando una pequeiisima y submuestreada fraccidon de barbotina. Por ultimo, se inicia el ciclo de medida de la DTP en el
equipo.

Se concluye asi que, ademads de tratarse de técnicas de analisis manuales y discontinuas, ambas ofrecen datos diferidos en el
tiempo, ya que existe un notable intervalo de tiempo entre la extraccidon de la muestra y la obtencién del resultado, y se ven
influenciadas por el operario. Se observa la necesidad, en el caso de la obtencién del rechazo con tamiz, de disponer de telas de
tamiz normalizadas y calibradas, ya que es frecuente su cambio por desgaste y de esta forma se evita que su reemplazo influya
en la medida. En el caso de la medida con laser, se necesita conocer el indice de refraccion y coeficiente de absorcion del material
a medir, si se desean medir mezclas como en el caso de la barbotina, los resultados obtenidos pueden ser imprecisos al utilizar
distintos materiales dentro de una composicién. Ademads, hay que tener en cuenta que, debido a las caracteristicas de la técnica,
el equipo asume que se trata de particulas esféricas en todos los casos, aunque no lo sean.

De todo lo comentado se extrae que se necesita de una técnica de medida industrial que solvente todos estos inconvenientes o
que, al menos, los minimice.

5 Estado de la técnica de medida de tamaiio de particula

Los métodos de analisis granulométrico son muy variados y registran la respuesta de las particulas a un determinado fendmeno
fisico. Esta respuesta varia, segun el tamafio de las particulas, para ciertos fendmenos fisicos como son la velocidad de
sedimentacién, propiedades dieléctricas, dispersién de un haz de luz monocromatico, permeabilidad al aire de un lecho de
particulas, superficie especifica, atenuacién de ultrasonidos, etc. Ademas de estas técnicas de caracterizacién del tamafio
indirectas también se tienen medidas directas de las dimensiones como la microscopia éptica o electrdnica, uso de cdmaras de
alta sensibilidad... Cabe destacar que siempre serd mas favorable disponer de una medida directa de la propiedad que se quiere
cuantificar, ya que las medidas indirectas suelen estar influenciadas por la interpretacion que se haga de las mismas, y que puede
ser correcta en mayor o menor medida. A pesar de que las medidas directas mediante imagen no estan sujetas a interpretacion,
cabe decir que se obtienen imagenes en 2D de particulas que en realidad tienen 3D, por tanto, el tamafio que se obtendra
dependerda de cémo se orienten las particulas en el portaobjetos donde se colocan para su analisis. Se deduce asi, que la medida
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de tamaiio de particula es una medida compleja, que dificilmente consigue dar un resultado que interprete de manera exacta la
realidad de la muestra objeto.

En la actualidad se dispone de multitud de instrumentos comerciales para la medida del tamafio de particula disefiados para
condiciones de operacién muy especificas. Algunos de estos equipos se pueden usar on-line, in-line, off-line o en distintos modos
con ligeras variaciones o incorporacion de accesorios. También existen equipos capaces de analizar tanto muestras secas como
muestras dispersas en suspension acuosa u organica. El problema es que no existe un equipo capaz de medir todos los tipos de
muestras. Las principales limitaciones vienen dadas por la cantidad de muestra disponible, el nimero de puntos deseados en la
distribucién de tamanos de particula, el grado de intervencidén y destreza del operario que utiliza el equipo, el coste del
instrumento, la preparacion de muestra, el analisis del resultado o el grado de automatizacion necesaria entre otras.

A continuacidn, se enumeraran las diferentes técnicas que existen para determinar la distribucién de tamafio de particulas (DTP),
describiendo las de mayor utilizacidn en la industria ceramica con sus ventajas e inconvenientes.

5.1 Tamizado

El tamizado es una de las técnicas para clasificar particulas mas antiguas que existe y que sigue utilizandose ampliamente hoy en
dia. Es una técnica barata, robusta, sirve para un amplio rango de tamarios (de 100 mm a 20 micras) y de relativa simplicidad de
uso. Un tamiz para andlisis de tamafio es simplemente una malla de tamafio controlado, normalmente metalica, tensada sobre
un soporte que permite el paso de particulas de tamafio menor a su luz de malla.

La determinacion de tamafios mediante tamices se puede realizar para materiales pulverulentos de flujo facil o flujo libre y en
barbotinas bien desfloculadas. El método generalmente consiste en agitar la muestra a través de una serie de tamices dispuestos
en bateria. Esta agitacidon se puede conseguir mediante vibracion mecanica, electromdgnetica, sdnica, air-jet... El resultado se
suele expresar como la masa retenida por cada luz de malla en porcentaje acumulado.

Figural. Maedida de rechazo en humedo en tamiz y bateria de tamices. (Fuente: ITC)

El parametro que se obtiene es el didmetro de tamiz (sieve diameter), tamafio del cuadrado a través del cual pasa la particula. Se
trata de un ensayo relativamente simple con una minima preparacion de muestra. Las principales fuentes de error o
incertidumbre derivan de la colmatacién de las mallas debido a una mala eleccién de los cortes o de un incorrecto mantenimiento
del tamiz. Se pueden producir aglomeraciones o roturas del material durante el ensayo y la reproducibilidad del ensayo se reduce
para el caso de particulas con formas aciculares. Entre sus principales ventajas cabe destacar la sencillez del analisis en si, la baja
inversidon que supone la adquisicion de una bateria de tamices, la rapidez en la preparacién de muestra y que, ademas, no se
necesita un operario con elevada destreza. Como limitaciones se pueden citar, la necesidad de largos tiempos de anélisis en
ocasiones, sobre todo si se usan mallas muy finas, la complejidad de una posible automatizacion, la influencia de distintas
excitaciones mecanicas (frecuencia, amplitud, forma de onda...) en el resultado para una misma muestra, la influencia del
desgaste de las telas o del grosor de los hilos utilizados (normalizado de telas) sobre particulas con relaciones de aspectos altas,
como es el caso de particulas aciculares con forma de aguja, que ofrecen resultados con una elevada incertidumbre. Por otra
parte, si el tamizado se realiza de forma manual, la excitacidn mecanica la provoca directamente el operario, provocando una
amplia variacién en los resultados, ya sea por tratarse de diferentes operarios o incluso habiendo realizado todos los ensayos un
Unico operario.

5.2 Técnicas basadas en la sedimentacion

Las técnicas basadas en la sedimentacidn gravitacional son cominmente utilizadas para obtener la distribucidn de tamafios de
particulas en suspensiones. Existen dos tipos de equipos, los equipos que utilizan la transmisién de rayos X para analizar la
sedimentacién y los que utilizan luz infrarroja procedente de un LED para analizar la sedimentacion mediante transmision en
muestras muy diluidas, y la reflexion de la luz o “backscattering” para muestras concentradas. De forma simple, los instrumentos
que utilizan transmisiéon de RX se basan en la medida de la velocidad a la que las particulas sedimentan debido a las fuerzas
gravitacionales que actuan en las particulas en contra del empuje generado por el fluido y la resistencia al avance o “drag”. Esta
relacion se expresa mediante la ley de Stokes, la cual es valida solo para particulas que se consideran esféricas, rigidas y de
superficie lisa. También supone que se alcanza una velocidad terminal de la particula de forma instantdnea y que se mueve sin
ninguna interaccion ni interferencia con otras particulas, condiciones que solo se cumplen en suspensiones muy diluidas. Ademas,
es preciso conocer la densidad real del sélido y la densidad y viscosidad del medio suspensionante. Por tanto, si se tiene una
suspensidn con particulas de distinta naturaleza se obtendran resultados con una mayor incertidumbre. Para un sélido de
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densidad conocida, y para un liquido de densidad y viscosidad determinada, existe un didametro maximo que se puede medir
mediante esta técnica. Para particulas mayores de ese didametro la ley de Stokes no se puede aplicar ya que el régimen de caida
de la particula deja de ser laminar. En el caso de suspensiones ceramicas ese didametro maximo se sitla en torno a las 63 micras.
Para el calculo de la velocidad de sedimentacidn, la ley de Stokes se combina con la ley de atenuacién de la radiacién
electromagnética de Lambert-Beer. Mediante el principio de absorcidn de rayos X se calcula la concentracidn a distintas alturas
del recipiente donde se ubica la muestra y con estos datos se calcula su velocidad de sedimentacion. Aplicando la velocidad de
sedimentacion y otros parametros en la ley de Stokes, se estima la distribucidon de tamafios de particula.

=

e
A

Falling Particles

Measuring Zone
9 Incident X-Ray

X-Ray Beam

Figura 2. Equipo de medida de tamafio de particula Sedygraph y principio de medida. (Fuente: Micromeritics)

El rango de medida tipico se encuentra entre las 0,1-300 micras aunque, como ya se ha comentado, este valor maximo depende
de la viscosidad del liquido suspensionante, situdndose en torno a 63 micras para barbotinas cerdmicas bien desfloculadas. El
equipo se puede utilizar de forma “off-line” o “on-line” pero siempre con funcionamiento por lote, ya que se carga la muestra en
el equipo y se necesita de un tiempo de anadlisis hasta poder volver a cargar una muestra nueva. Su modo de operacién es
relativamente simple y tan solo requiere del entendimiento de unos principios fisicos basicos. Sus fortalezas: preparacion simple
sin requerir un alto grado de destreza del operador, es un ensayo relativamente rapido si no se pretenden analizar fracciones
muy finas, es una técnica robusta y adecuada para ambientes industriales, el equipo no requiere de una fuerte inversion
comparado a otros equipos de medida de tamafio de particula y se puede usar en un amplio rango de medida de tamafios con
pocos cambios. Como posibles fuentes de error se pueden citar:

- Incorrecto posicionamiento del vaso de sedimentacion.
Incorrecta preparacién de muestra o configuracion del ensayo.
Inadecuado control de la temperatura durante la sedimentacién. Cambios > 0,05 °C/min pueden generar corrientes de
conveccién que perturben la sedimentacién laminar. Se debe evitar la luz solar directa sobre el vaso de sedimentacion.
Tener un numero de Reynolds demasiado alto (> 0,25). Si se supera este valor se debe utilizar un liquido de mayor
viscosidad o modificar la ecuacién utilizada.
Inadecuada dispersion de las particulas debido a una incompleta desaglomeracion.
- Vibraciones en el equipo durante el ensayo.
Burbujas en la suspension. Se recomienda no agitar la muestra vigorosamente. Normalmente se detectan visualmente.
Ventanas de la celda sucias. Se debe comprobar que con liquido limpio se tiene un valor de fondo de lectura adecuado.
Presencia de poros en las particulas que retengan aire.
- Dependencia del operador.

Como limitaciones citar que no se puede usar para el andlisis de muestras con particulas de diferentes densidades. En las
barbotinas ceramicas se tiene una composicion con distintos materiales, pero con densidades similares, que pese a provocar una
menor precisién del método, no lo imposibilitan. Se trata de un ensayo de larga duracion y si ademas se desea analizar tamafios
de particula por debajo de 1 micra las técnicas de sedimentacién gravitacional no son adecuadas y se deberia realizar una
sedimentacion centrifuga para acelerar el ensayo. Por otra parte, la sensibilidad y precision del instrumento esta muy influenciada
por la absorcidn de rayos X de los materiales, y cuando se trata de muestras multicomponentes es posible obtener una mayor
incertidumbre en la medida. Se debe tener en cuenta que factores fisicos como: la carga de los sdlidos, la interaccion entre
particulas, el movimiento Browniano (en ciertos tamafios de particula) y la diferencia de densidad entre el liquido suspensivante
y el sélido a analizar, tienen una fuerte influencia en la precisién del método de medida. Este tipo de equipos tiene una inversién
relativamente baja (en torno a los 60.000 €) pero la limitacién en el tamafio de particula maximo a analizar y la lentitud del ensayo
hace que sea poco viable para su uso “on-line” en el entorno industrial.

Por otra parte, los equipos que utilizan luz infrarroja procedente de un LED realizan la medida de la velocidad de sedimentacion
leyendo el “backscattering” y aplicando la ley de Mie para suspensiones concentradas, y la transmisién con la ley de Lambert-
Beer para suspensiones diluidas. Estas leyes se aplican juntamente con la ecuacidn general de sedimentacién de Stokes extendida
para el calculo del didmetro medio. A este tipo de técnica se le conoce como SMLS por sus siglas en inglés “Static Multiple Light
Scattering”. Aunque, en principio, mediante la técnica SMLS se puede medir el didmetro medio de suspensiones concentradas
con el “backscattering”. En el manual del equipo y mediante un ensayo experimental se confirma que si no se tiene un porcentaje
de transmisién de luz de al menos un 0,2%, la medida del tamafio de particula no se puede realizar. Por tanto, si la concentracion
de la suspensidn es tan alta que no permite el paso de luz, ain teniendo la medida de luz reflejada, no se puede analizar el tamafio
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de particula. En el caso de barbotinas la concentracién de sélido alcanza el 70% en peso y en un estado inicial de la muestra la
transmisién de la luz es nula, imposibilitando asi la medida de tamafio de particula mediante esta técnica. A medida que tiene
lugar la sedimentacion de la muestra, el valor de transmisién aumenta y se puede obtener un tamafo medio de particula, pero
este tamafo medio ya seria de la muestra sedimentada y después de un periodo de tiempo prolongado en el tiempo, orden de
magnitud de horas, lo que imposibilita su implementacién como técnica de analisis rapida en entorno industrial. Ademds, aunque
la marca estrella de este tipo de equipos (TURBISCAN) esta trabajando en un moédulo que permita la introducciéon de muestras
en continuo, en la actualidad la forma de introducir la muestra al equipo es mediante el llenado de un vial de dimensiones y
Optica concretas de forma manual por parte de un operario. Cabe destacar que el equipo tan solo ofrece una medida del tamafio
promedio de la muestra, no ofrece datos de la distribucion del tamafio de particula. También es necesario conocer los indices de
refraccidn del sélido y el liquido suspensivante, asi como la densidad del sélido. Como en el caso del SEDYGRAPH es necesario
conocer parametros fisicos como la densidad del sélido, viscosidad del liquido y densidad del liquido para la estimacién del
tamafio de particula medio. En cuanto al precio de mercado de este tipo de equipos, aunque depende del modelo elegido, y de
sus funcionalidades y accesorios, se encuentra en torno a los 60.000€. Inversion similar al equipo SEDYGRAPH.

\ Vertical scan

Figura 3. Equipo de medida de sedimentacion, estabilidad y tamaiio de particula medio TURBISCAN. Esquema basico del
principio de medida SMLS. (Fuente: Turbiscan).

5.3 Técnicas basadas en la difraccion de luz laser

Los métodos basados en la difraccion de la luz por suspensiones se empezaron a implantar a finales de los afios 70. Los fabricantes
originales eran Cilas Granulometer, Malvern Particli Sizer y Microtrac. En la actualidad existen otras marcas como Fritshch, Coulter
y Horiba entre otros. El disefio de los instrumentos de difraccion laser se basan en que el patrén de difraccién de la luz en un
detector es la suma de los patrones de difraccion producidos por cada particula en la muestra. La deconvolucidon de estos patrones
de difraccidon proporciona informacién del tamano de las particulas en la muestra. Para que este método funcione se debe
asegurar que no existan difracciones de luz multiples, es decir, que la luz difractada por una particula no interacciona con otra
particula y se vuelva a difractar. Esta condicion limita considerablemente la concentracion de particulas que se puede analizar. Al
utilizar muestras muy diluidas se tiene un elevado submuestreo y por tanto, el introducir una muestra representativa al equipo
es fundamental para obtener resultados que representen la realidad de la muestra. Esta concentracién limite depende de la
naturaleza de la fuente de luz, de factores geométricos constructivos y del sistema de deteccidn de luz. Este tipo de instrumentos
se pueden utilizar para analizar polvos secos, materiales pulverulentos dispersos en base agua u organica e incluso aerosoles
finamente dispersos. Es un equipo de utilizacidn tipica en el ambito del laboratorio, aunque se han disefiado accesorios que
permiten la recoleccidon de muestra de una corriente, su dilucion e introduccién en la celda de medida, haciendo posible su uso
en el dmbito industrial.

Al igual que en el caso de la sedimentacion, se asume que las particulas son esféricas. Este tipo de instrumentos estan disefiados
para aplicar distintos modelos dpticos para traducir los patrones de difraccién a tamafio de particula. Si el tamafio de las particulas
es significativamente mayor que el de la longitud de onda de la luz incidente, puede utilizarse la difraccion de Fraunhofer para
evaluar la distribucién de tamaios de particula. El limite inferior de medida mediante Fraunhofer suele situarse en torno a las 2
micras. Si el tamafio de particula es del mismo orden que la longitud de onda de la luz incidente, la dispersidn resultante puede
describirse por la teoria de Mie que permite el andlisis hasta 0.1 micras, pero hay que considerar el indice de refraccién y el
coeficiente de absorcidn de las particulas para la interpretacion de los datos. En el rango de aplicacidn de la teoria de Mie, la
técnica es sensible a la morfologia irregular de las particulas y a variaciones del indice de refraccion en muestras complejas
constituidas por mezclas de distintos materiales.
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Figura4. Equipo de medida de tamafio de particula laser (MALVERN) y principio de medida simplificado (SHIMADZU).

El rango de medida tipico de un equipo de medida de tamafio de particula por difraccién laser se encuentra entre 0,04 — 8000
micras. Pero esto no significa que se pueda medir cualquier material cuyas particulas tengan un tamafio dentro de este rango, ya
que, segln la densidad del material, habra un didmetro maximo que la bomba del equipo pueda impulsar hasta la celda de medida
de forma adecuada. Se trata de equipos sencillos para su utilizacidn, pero necesitan que el operador tenga unos conocimientos
basicos acerca del principio de medida y de los algoritmos utilizados para obtener la distribucidn de tamafos de particula. Existen
equipos mixtos para medida de polvos en suspensidén acuosa u organica y para polvos secos. Suelen ser equipos de medida off-
line en laboratorio, aunque existen algunos instrumentos que se pueden utilizar de forma on-line mediante la adicién de algun
accesorio o ya han sido disefiados para su uso on-line como los mostrados en la figura 5. Los tres equipos funcionan bajo el mismo
principio de difraccion laser y con un sistema de muestreo, dilucion y limpieza automatico. La inversion en los equipos OUTOTEC
o INSITEC es elevada, en torno a los 200.000 €. El equipo de marca XOPTICS es mas econdmico con una inversién de unos 50.000
€. El equipo marca OUTOTEC estd méas centrado en mineria y es muy similar al equipo MALVERN. Del equipo marca MALVERN se
conoce que se intento instalar en el tejido industrial de Castellén con escaso éxito debido a su elevado precio y a la poca robustez
de los resultados obtenidos seglin conversaciones mantenidas con un distribuidor y una empresa que adquirio tres equipos para
controlar el tamafo de particula en su planta. Un factor clave en contra de este tipo de equipos es que la corriente que se quiere
muestrear es de elevado caudal y el equipo trabaja en fase muy diluida, se tiene una muestra con baja representatividad debido
al enorme submuestreo de la corriente. En cuanto al equipo marca XOPTICS, desde el ITC, y dentro del marco de este proyecto,
se enviaron distintas muestras de barbotina controladas en laboratorio a Reino Unido para su analisis. Al comparar los resultados,
se encontraron fuertes discrepancias que corroboraban que este tipo de tecnologia quizas no es la mas adecuada para el tipo de
control que se quiere realizar en el proyecto (resultados del equipo XOPTICS en el E.2.1).

Figura5. Medidor de tamafio de particula por difraccion laser en linea. De izquierda a derecha: OUTOTEC PSI500i, INSITEC
(MALVERN) y XOPTICS.

Usualmente, la principal fuente de error es debida a una incorrecta preparacidon de muestra, que viene dada por:
- Analisis de una muestra no representativa.
- Incompleta desaglomeracion.
- Rotura de particulas durante la dispersién mediante la sonificacidn o elevada cizalla en dispersién en seco.
- Inestabilidad de la dispersion por floculacidn, reaglomeracion, evaporacion, gelificacién...
- Inclusién de burbujas de aire debido a algin espumante o una agitacién demasiado vigorosa.

Otras fuentes de error o incertidumbre en la medida mediante esta tecnologia pueden venir derivadas de la configuracién del
equipo segun el material a analizar (algoritmos de andlisis), ademas de que también existe cierta dependencia del operario. Como
limitaciones, sefialar que la eficiencia del equipo es altamente dependiente del disefio del equipo. Segun el laser utilizado
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(longitud de onda, potencia...), nimero de detectores, posicion de detectores, sensibilidad... se obtendran unos resultados u
otros. Esto implica que un mismo material puede dar distribuciones de tamafio de particula distintas segun el equipo donde se
analice. Otra importante limitacion es que en muchas ocasiones se necesita conocer las propiedades dpticas del material a
analizar lo que puede aumentar la incertidumbre de medida en el caso de mezclas o incluso imposibilitar el andlisis de materiales
de naturaleza desconocida. Al trabajar en fase diluida se debe asegurar una adecuada dispersidn de los aglomerados sin llegar a
romper las particulas. En ocasiones es complicado distinguir entre aglomerados o particulas dispersas e incluso con una perfecta
dispersion, las particulas pueden volver a aglomerarse durante el ensayo. Si la forma de las particulas tiene poca esfericidad la
incertidumbre de la medida aumenta considerablemente. Por ultimo, aunque ya se ha comentado anteriormente, es importante
recalcar la imposibilidad de analizar muestras concentradas.

5.4 Analizadores de tamaio de particula por electro resistencia (contadores de particulas)

Los analizadores de tamario de particula por electro resistencia, por ejemplo, el Contador Coulter, son adecuados en toeria para
la medida de particulas en el rango 0,5 — 1000 micrémetros. El principio de operacién de este equipo se basa en la determinacion
de la electro resistencia que produce un volumen de particulas en una suspension electrolitica. Una suspension diluida de
particulas se agita y desplaza por una pequefia abertura de didmetro conocido. Una intensidad de corriente se mantiene entre
dos electrodos localizados a cada lado de la abertura. A medida que cada particula pasa a través de la abertura, se desplaza una
cantidad de volumen de electrolito equivalente y las particulas son detectadas debido a la fluctuacién en la impedancia. Los
cambios en la impedancia son detectados como pulsos de voltaje proporcionales al volumen de la particula. Estos pulsos son
amplificados y escalados de acuerdo con un numero de didmetro de esfera equivalente preconfigurado seguin un tamario de clase
o canal, calibrado mediante particulas de tamafio conocido.
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Figura 6. Esquema del principio de medida John Wiley and sons. Equipo Multisizer 4 de BECKMAN COULTER.

Como posibles fuentes de errores en la medida se pueden citar: excesivo polvo en suspension en la zona de medida, ruido eléctico
externo, incorrecta eleccion de orificios, electrolito o parametros de configuracion, contaminacion del electrolito, bloqueo de
orificios, aglomeracién de las particulas, coincidencia de particulas en el orificio debido a una elevada concentracién, burbujas en
el orificio, poca sefial de medida por utilizar un incorrecto electrolito o sedimentacion de particulas en la zona cercana a la salida
del orificio.

Cabe decir que en la practica, el contador COULTER necesita de multiples aberturas cuando la distribucién de tamafios de
particula es ancha y puede producirse una interaccién no deseada entre el electrolito y las particulas segun la naturaleza de
ambos. Por otra parte, como en el caso de |a difraccion laser, al trabajar en fase diluida se debe asegurar una adecuada dispersidn
de los aglomerados sin llegar a romper las particulas y el principio de medida imposibilita el analisis de muestras concentradas lo
que genera un elevado submuestreo que puede provocar la obtencidn de resultados poco representativos.

5.5 Técnicas de caracterizacidon basadas en microscopia dptica o electrénica con andlisis de
imagen

Las técnicas de microscopia enfocadas a la caracterizacidn del tamafio de particula son una potente herramienta que permiten
tanto caracterizar el tamafio de particula, como obtener la distribucién de tamafos y observar la morfologia de las particulas.
Estdn basadas en la observacion directa de las particulas y a partir de la medida de sus areas se pueden definir equivalencias con
el didmetro de las mismas. Usualmente, los tamafios calculados son expresados como diametros de esfera con la misma area
proyectada que el drea proyectada de la particula. Una de las principales ventajas de este tipo de técnicas es que se trata de una
medida directa de la particula y determina la forma de las particulas. Existen en el mercado numerosos equipos comerciales con
paquetes de software de andlisis de tamafio de particula incluidos. Algunos de estos equipos necesitan una buena dispersién de
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particulas mientras que otros consiguen discernir las particulas individuales entre los conglomerados o aglomerados de
particulas.

Mediante esta técnica se pueden estudiar un amplio rango de materiales con distintas distribuciones de tamafnos desde el
nandmetro hasta la escala de los milimetros. Algunos de estos instrumentos estdan basados en microscopios Opticos
convencionales, cadmaras de alta sensibilidad, microscopios electrénicos de barrido (SEM) o microscopios electrénicos de
transmisién (TEM). La eleccidn de un instrumento u otro depende del tamafio de las particulas que se desee estudiar. Cabe decir
que el coste del instrumento, generalmente, aumenta al disminuir el tamafio de las particulas a evaluar.

Los microscopios 6pticos son los mas asequibles, sencillos de operar y mantener comparados a los microscopios electrénicos (el
mantenimiento de un microscopio electrénico se sitla en torno a los 20.000 € anuales). Por el contrario, este tipo de microscopios
estan muy limitados en cuanto a magnificacion y resolucion se refiere con un limite practico de particulas de 1 micra y tedrico de
0.2 micras. Normalmente se recomienda que las particulas a analizar sean al menos 10 veces mas grandes que el limite de la
resolucién del objetivo de la lente que se esté utilizando.

Los microscopios electrénicos de barrido tendrian un rango de trabajo entre 0.1-1000 micrémetros dependiendo de la calidad
del instrumento que se utilice y en transmisidn el rango se moveria entre los 0.01-10 micrémetros.

Figura 7. Distintos tipos de microscopios (optico, electrénico de barrido y electrénico de transmision).

La preparacién de muestras en microscopia dptica es relativamente sencilla y rdpida en comparacion con la preparacion de
muestras para SEM donde es habitual el metalizado de muestras. Las muestras para TEM deben prepararse en capas muy finas
y requieren una gran cantidad de tiempo y esfuerzo para obtener buenos resultados. Sin embargo, tanto SEM como TEM tienen
una mayor profundidad de campo y enfoque a distintos niveles y posibilitan la observacién de particulas de distinto tamafio
simultdneamente en el mismo campo de visidn sin necesidad de reenfoques.

El principal problema de este tipo de técnicas para su uso en el control del tamafio de particulas radica en que son equipos que
necesitan de una preparacion de muestra compleja, discontinua y dificil de automatizar. Ademads, el drea analizada es muy
pequeia y se necesita un gran nimero de medidas para tener un resultado representativo de la muestra. Para superar estas
limitaciones se han desarrollado equipos que utilizan cdmaras de alta sensibilidad. Este tipo de sensores tienen un enfoque mas
profundo que los microscopios dpticos sin llegar a la resolucion de los microscopios electrénicos. Existen modelos para el analisis
de polvos secos o para suspensiones dispersas. Suelen utilizar dos tipos de cadmaras, una cdmara analiza las particulas gruesas y
otra camara macro o “zoom” realiza el analisis de las fracciones mas finas.

* Sample flow

Basic Camera

Light source 2

Light source 1

Figura 8. Camsizer P4 para andlisis de tamaifo de materiales pulverulentos de RETSCH.

A pesar de que las cdmaras son de alta sensibilidad, permiten medidas en continuo (con los accesorios adecuados), con buen
enfoque y pueden analizar gran nimero de particulas obteniendo medidas representativas. Es imprescindible que las muestras
introducidas sean polvos perfectamente desaglomerados o suspensiones dispersas muy diluidas, ya que son técnicas de analisis
de imagen dindmicas que se basan en la transmisidn de luz visible. Su precio de venta depende del modelo y accesorios
seleccionados, pero es similar al de los equipos de difraccién laser.
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Existe en la actualidad un tipo de tecnologia para la determinacién de tamafio de particula basada en el andlisis foto-6ptico de
imagenes mediante sonda y camara CCD (Charge Coupled Device o, en espafiol, Dispositivo de Carga Acoplada). Este tipo de
sondas se pueden introducir directamente en linea de produccién y disponen de accesorios de limpieza de la ventana de la sonda
mediante chorros tangenciales de agua a presién ademas de que el propio software puede obviar incrustaciones permanentes
sin necesidad de retirar la sonda para su limpieza profunda.

sork-
50?9\1'\“

Figura9. Sondas SOPAT para el andlisis de tamafio de particula.

Este tipo de dispositivos permiten medidas “in-line” en puntos del proceso de dificil acceso, pero por el contrario ofrecen un
campo de visidn de tan solo 0,64 mm para el intervalo de tamafios a analizar en el caso de barbotinas. Serian necesarias multitud
de medidas para tener una medida representativa de la muestra. Por otra parte, este tipo de sondas son capaces de medir fases
concentradas, pero después de consultar con el fabricante, una barbotina al 70% seria una muestra demasiado opaca para su
andlisis. El precio de compra de este equipo de medida se encuentra en el rango de los 120.000 € sin tener en cuenta los
accesorios de limpieza.

5.6 Equipos de medida de sonda por reflectancia laser

Otro tipo de equipos para el control del tamafio de particula basados en una sonda insertable en proceso, utilizan el principio de
medida de la reflectancia de un haz laser perfectamente colimado sobre una ventana de zafiro. Este tipo de principio de medida
se conoce como FBRM por sus siglas en inglés de “Focused Beam Reflectance Measurement”. Mediante esta técnica se pueden
medir, en tiempo real, particulas, aglomerados y gotas en emulsiones de forma continua y en alta concentracién (barbotinas
opacas o translucidas) segun el fabricante. La concentracién maxima medible se encuentra en torno al 40% v/v [30]. Su rango de
medida se encuentra entre los 0,5-1000 micrometros segun la concentracidn a analizar.

N
e

Figura 10. Sonda FBRM (Particle Track G400) de la marca METTLER TOLEDO.

Esta sonda se inserta en angulo directamente en la corriente del proceso para asegurar que las particulas fluyen facilmente a
través de la ventana del equipo. Esta ventana esta construida en zafiro para disminuir el desgaste o rayado de las particulas que
chocan con ella. Desde la sonda se lanza un haz laser que se concentra y colima a través de una serie de lentes dpticas hasta
obtener un “spot” de luz de muy pequefio didmetro sobre la ventana. La dptica rota a velocidad constante (usualmente 2 m/s)
produciendo un haz que escanea a alta velocidad las particulas que pasan sobre la ventana. A medida que el haz laser escanea la
ventana, las particulas individuales, aglomerados o gotas de distinta naturaleza al medio vehiculo retrodispersan la luz laser hacia
un detector. Los distintos pulsos retrodispersados se detectan, cuentan y se mide su duracién. Sabiendo su duraciény conociendo
la velocidad de escaneo se puede calcular la distancia de la particula. Esta distancia se conoce como “chord lenght” y estd
relacionada con el tamafio de particula. Segun el fabricante se pueden medir miles de particulas por segundo obteniéndose una
precisa y muy sensible distribucion de “chord lenghts” en tiempo real. La distribucidn de estas distancias esta intimamente
relacionada con el tamafio de particula y permite la monitorizacidn de procesos de principio a fin.

10



UNION EUROPEA fop2
o [ RN jace
‘ Q VALENCIANA AL T

Una maners de hacer Europa

infensity

time

CHORD [ENCTE
HMm

Figura 11. Principio de medida sonda FBRM (METTLER TOLEDO).
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Figura 12. Representacion esquematica de la sonda FBRM e ilustracion de la medida de “chord length” en agregados [15].

Los puntos clave de esta técnica de medida son:

- El posicionamiento de la sonda con respecto al flujo a medir y el punto focal del laser. El fabricante provee ciertas
recomendaciones, pero es esencial cierta experiencia y cualificacion para utilizar el equipo de forma correcta.

- La posibilidad de medicidn depende de la visibilidad de las particulas en el medio. Se necesita suficiente diferencia de
indice de refraccion entre las particulas y el medio.

- La sefial depende de la concentracidn de particulas. Por tanto, la calibracidén se debe realizar a una concentracion
predefinida o en un rango de concentraciones concreto.

- El ensuciamiento de la ventana que estd en contacto con la corriente a analizar puede ser un problema en tiradas largas.
Este ensuciamiento puede minimizarse con un buen posicionamiento de la sonda.

- Siseinstala la sonda de forma “in-line” se requiere de un bypass para permitir el mantenimiento.

- La distribucidn “chord lenght” obtenida no es una distribucion de tamafios de particula.

A pesar de que se trata de un equipo muy interesante para el control del tamafio de particula a tiempo real, en linea y fase
concentrada, se trata de un equipo disefiado para farmacia o quimica avanzada, con una inversién muy elevada dificilmente
justificable para la implementacidn en la molienda de material destinado a la fabricacién de ceramica estructural o baldosas. Por
otra parte, aunque el fabricante no ofrece rangos de trabajo en cuanto a concentracién, en bibliografia se habla de medida de
tamafio de particula en concentraciones hasta el 20% w/v [16] o del 40% v/v [30] por lo que la barbotina concentrada al 70% w/w
(45% v/v) probablemente podria ser medida mediante esta técnica. El resultado obtenido depende de la concentracién del
material a analizar, a pesar de que se controla la dosificacion de vehiculo y materiales sélidos en la entrada del molino. Es habitual
que la concentracién en sélidos fluctie durante el proceso, lo que puede provocar una mayor incertidumbre en la medida para
este tipo de técnica debido a su sensibilidad frente a este pardmetro. Otro aspecto a tener en cuenta es la posibilidad de obtener
un falso resultado por aglomeracién de particulas finas, siendo este efecto bastante comun en suspensiones plasticas con arcilla,
pese al uso sistémico de desfloculantes. Ademas, a pesar de que la sonda consta de una ventana de zafiro, la barbotina es un
producto tan abrasivo que rayard con toda seguridad esta ventana de medida, pudiendo llegar a inutilizar el equipo.

5.7 Medida de tamaiio de particula mediante ultrasonidos

La distribucidn de tamanios de particula y concentracidn de una dispersion coloidal puede ser determinada midiendo la velocidad
ultrasénica y/o el coeficiente de atenuacion como una funcion de la frecuencia mediante un modelo matematico que interprete
el espectro. La espectroscopia ultrasénica puede analizar tamafos de particula entre los 10 nm y los 1000 micrémetros y es
adecuada para la medida de suspensiones con concentraciones hasta el 50 wt% [17]. Esta técnica tiene ciertas ventajas con
respecto a otras técnicas de medida ya que puede medir muestras épticamente opacas sin necesidad de preparacion de muestra.
El rango de tamafio medible esta relacionado con el rango de frecuencia utilizado por el emisor y la sensibilidad del receptor. El
rango de 1 a 200 MHz posibilita la deteccidn de particulas desde los 10 nm a los 100 micrémetros comentados. Otros fabricantes
aseguran utilizar el rango entre 100 kHz y 200 MHz con un rango de tamafios de deteccién posibles entre los 0,1 — 3000

11
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micrémetros a concentraciones entre el 1 — 70 % en volumen dependiendo del material a analizar [18]. Otros fabricantes indican
un rango de medida de concentracién de 0,5 — 50% v/v para suspensiones de particulas y de 0,5 — 80% v/v para emulsiones,
siempre dependiendo de la naturaleza de los materiales en suspension o emulsion, asi como del vehiculo utilizado [19].

Este tipo de equipos se basan en la deteccion de las particulas o gotas embebidas en un liquido mediante espectroscopia acustica,
la cual funciona transmitiendo ondas sonoras a través de la muestra. La atenuacién del sonido se mide en un amplio rango de
frecuencias y el tamafio de particula se calcula mediante un software que compara el espectro de atenuacion medido con el
comportamiento predicho por el modelo acustico. Las ondas acusticas viajan a través de la muestra como una serie de
oscilaciones mecanicas por la estructura a nivel macroscopico y microscépico. A medida que la onda sonora se propaga por un
liquido puro la amplitud de la oscilacidn de la onda mecanica se atenua. Midiendo como disminuye esa amplitud con la distancia
se puede calcular el coeficiente de atenuacion. Si ademas del liquido existen particulas en suspensidn, esta atenuacion se ve
incrementada debido a pérdidas visco-inerciales, termoelasticas y por retrodispersion.

- ]|
VL @D ] TG R

Figura 13. Representacion esquematica pérdidas visco-inerciales, termoelasticas y retrodispersivas [19].

Para realizar la estimacion del tamafio de particula, el programa informatico implementado en este tipo de equipos debe tener
en cuenta cada una de estos fendmenos y su proporcion, ademas de la pérdida de energia en forma de calor. De todo esto se
infiere que la estimacidn del tamafio de particula mediante la atenuacién de ultrasonidos es una medida indirecta con multitud
de parametros a tener en cuenta para obtener resultados adecuados. Existen distintas configuraciones posibles de colocacion
del transmisor y el receptor. En la configuracion habitual de trabajo, se hacen pasar ondas ultrasénicas de baja energia a través
de la muestra desde un transmisor hasta un receptor que se posiciona opuestamente en un plano paralelo a una distancia de
unos pocos milimetros. Esta distancia o GAP entre receptor y emisor suele ser variable y depende de “opacidad” o capacidad de
atenuacién de la muestra a analizar. Generalmente, cuanto mas concentrada se encuentra la muestra se debera utilizar un GAP
menor para obtener una intensidad de sefial en el receptor adecuada. La suspension o emulsidn para analizar se hace pasar entre
emisor y receptor mientras se emiten, reciben y analizan las ondas acusticas. Particulas con tamafio superior a la onda acustica
provocan una elevada amortiguacion o atenuacion de la onda mientras que particulas mas pequefias que la longitud de onda
emitida apenas provocan atenuacién. Realizando un barrido de longitudes de onda y detectando la atenuacidn se puede llegar a
estimar el tamafio de particula mediante la utilizacion de un modelo matematico que interpreta dicha atenuacion segun la
longitud e intensidad de la onda emitida.

HF transmitter HF receiver HF transmitter HF receiver
Measuring zone Measuring zone

Figura 14. Representacion de la atenuacion de particulas grandes o pequenas frente a una misma longitud de onda incidente
[18].

Figura 15. ULTRASIZER SV de Malvern y sonda OPUS de Sympatec.
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Figura 16. Montaje sobre poyata para pruebas con la sonda OPUS de Sympatec.

Como limitaciones y posibles problemas al utilizar esta técnica de caracterizacién de tamafio de particula, se encuentra que los
valores de las propiedades fisicas del material a analizar son fundamentales para obtener una distribuciéon de tamafios de
particula fidedigna. Estas propiedades no siempre estan disponibles para el material a analizar y en el caso de querer analizar
mezclas pueden obtenerse incertidumbres importantes. Al analizar materiales con alta concentracidn, si la sefial de atenuacion
recibida es débil, el ruido puede disminuir la repetibilidad del ensayo. Ademas, al trabajar a alta concentracidn, las interacciones
entre particula-particula y multiple “scattering” puede generar mucha incertidumbre de medida. Si se realiza una calibracién
experimental del equipo se debe realizar con sumo cuidado.

En principio, deberia ser posible la medida de barbotina ceramica mediante este equipo, ya que se suele procesar a una
concentracion masica del 70% w/w que en volumen equivaldria a un 45% v/v aproximadamente, ubicandose en el rango alto de
medida del equipo. Hay que tener en cuenta que la retrodispersion acustica para suspensiones a alta concentracién y con
distribuciones de tamafo anchas difiere sustancialmente de la que ocurre para particulas monodispersas. Al aumentar la
concentracion, la aproximacién para particulas monodispersas deja de ser valida debido a que la distancia entre las particulas es
menor y el “scattering” de una particula se ve influenciado por la retrodispersion procedente de todas particulas de la vecindad.
De forma sencilla, la onda retrodispersada por una particula vuelve a retrodispersarse por las particulas adyacentes. Este
fendmeno es conocido como mudltiple retrodispersion y se debe tener en cuenta para concentraciones superiores al 10% v/v [20]
[17]. Cabe destacar que, la presencia de pequefias burbujas de gas puede obscurecer la sefial debido a que atendan intensamente
el ultrasonido, por lo que seria necesario instalar una unidad especial que desgasifique la muestra, o configurar frecuencias donde
esas burbujas no afecten en gran medida a la sefial [17]. Por otra parte, el modelo mediante el cual se estima el tamafio de
particula se fundamenta principalmente en la relaciéon entre el espectro de atenuacién y las propiedades fisicas, como la
viscosidad. La viscosidad es una propiedad compleja, critica en la atenuacién y que puede afectar fuertemente al calculo de la
distribucién de tamafios [21]. En la molienda continua de barbotina ceramica, se afiaden desfloculantes para disminuir la
viscosidad de la suspensidn y favorecer la molienda e impulsién. En la actualidad, pese a los intentos de medir en continuo esta
propiedad, la viscosidad se mide de forma manual y esporadica, y fluctia de forma natural durante la operacién de molienda.
Del mismo modo, también existen fluctuaciones en la temperatura de la suspensién en el proceso, la cual afecta a la viscosidad
y de forma directa a la atenuacién de la onda acustica [24]. Otro aspecto a tener en cuenta seria el desgaste de las ventanas de
zafiro por donde circula la barbotina. Segun el fabricante, el tiempo estimado de cambio de ventanas para este producto en
concreto seria cada 3 afios. El precio de venta del producto ronda los 155.000 €. Esta inversion es elevada para el control de un
unico molino y se deberia plantear un sistema de by-pass multiple para el control de varios molinos con un unico sensor. Al no
existir en la actualidad para el caso concreto que se trata en este proyecto, deberia adaptarse y validarse en condiciones de
operacién industrial para evaluar su robustez de muestreo, mantenimiento y limpieza en aras de un funcionamiento automatico
con poca o ninguna intervencion de operarios.

5.8 Equipos de medida mediante tomografia.

En la actualidad se estan desarrollando nuevas técnicas para la medida de barbotinas densas en tuberias y vasos o recipientes.
Se pueden utilizar diferentes propiedades para realizar dichas medidas como son, la impedancia, la capacitancia, carga,
transmisién de rayos, transmision de luz, resonancia magnética, emisidon de positrones... En este momento, se puede medir la
concentracién de particulas de la muestra, pero aln no es posible dar informacién del tamafio de particula por debajo de los 10
mm.
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Figura 17. Esquema de montaje sobre tuberia para la medida por tomografia via impedancia [30].

Existen en la actualidad montajes experimentales para la tomografia 3D mediante rayos X. Este tipo de equipos consiguen sacar
en tres dimensiones toda la porosidad que existe en una muestra a analisis [31].
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Figura 18. A) Esquema del portamuestras. B) Montaje experimental para tomografia 3D por rayos X. [31]

Mediante el analisis de los distintos cortes 2D de la tomografia 3D se puede obtener una distribucion de tamafios de particula
con tratamiento de imagen.

Figura 19. Ejemplo de corte 2D obtenido de mediante tomografia 3D por rayos X. [31]

Greyscale Greyscale Binary Watershed Segmented

filtered segmentation labelled

Figura 20. Ejemplo ajuste y analisis de imagen de un corte 2D obtenido mediante tomografia 3D. [31]
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Como limitaciones de este tipo de equipos para el caso concreto de la medida de barbotina ceramica, cabe destacar que se trata
de equipos con una movimentacién compleja, que constan de componentes de alta tecnologia que requieren una elevada
inversion. No existen versiones comerciales conocidas en este momento y, por otra parte, se necesitan unos minutos para
alcanzar una resolucidn aceptable. Si se desean analizar sélidos en una suspensidn, las particulas se moveran durante el ensayo
bien sea por sedimentacidn o con un movimiento browniano, lo que producira imagenes borrosas en el mejor de los casos.

Aunque no se conocen aplicaciones comerciales y no se esta usando para medidas de tamafio de particula, una opcién interesante
para la medida de distribuciones de tamafio de particula podria ser la utilizacion de la radiografia por rayos X de capas finas. Este
tipo de instrumentos se utilizan para observar defectos estructurales en la microestructura de, por ejemplo, muestras de
ceramica obtenidas mediante la técnica de “tape casting”. En esta técnica se realiza primero una irradiacion de la muestra y
obtencion de la imagen para, a continuacion, realizar el analisis de defectos, de crecimiento de cristales y/o porosidad [29].

Camera Positioner ' 4 ;
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CCD Camera . -
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Figura 21. a) Esquema de un montaje para digitalizar film de rayos X. b) Ejemplo de analisis de poros en una muestra de

ceramica de 200 micras de espesor. [29].
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